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Qj) Die Erffndung betrifft ein neues Lackpofyisocyanat auf 
Basis von 1-lsocyanato- 3,3,5- tr(methyl-5- isocyanatomethyl- 
cyclohexan, welches bezogen auf das Gewicht ohne Rnbe- 
ziehung des Gewichts des Blockierungsmittels, 5.7 bis 17,0 
Gew.-%trimerisierte Isocyanatgruppen, 10,4 bis 29,0 Gew.-% 
blockierte Isocyanatgruppen und 2,1 bis 16,0 Gew.-%freie 
Isocyanatgruppen aulweist, ein Verfahren zur Herstellung des 
neuen Lackpolyisocyanats durch Trimerisierung eines Teils 
der Isocyanatgruppen von 1-lsocyanato- 3,3,5-trimethyl- 
T- S-isocyanatomethyl -cyclohexan und anschlieSende Blockie- 
^ rung eines Teils der noch verbliebenen Isocyanatgruppen 
sowie die Verwendung des neuen Uckpolyisocyanats als Iso-' 
gr cyanatkomponente in Hitze-vernetzbaren 
Zweikomponenten-Polyurethan-Pulverlacken. 
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Lackpolyisocyanat auf Basis von modif iziertezn 1 -Isocyanato- 
3,3, S-trimethyl-S-isocyanatomethyl-cyclohexan, ein Verf ah- 
ren zu seiner Herstelliing und seine Verwendung in Zwei- 
komponenten-Polyurethan-Pulverlacken 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein neues modi- 
f iziertes,Isocyanuratgruppen, blockierte Isocyanat- 
gruppen und freie Isocyanatgruppen aufweisendes , 
festes Lackisocyanat auf Basis von 1- 

Isocyanato-3,3,5-trimethyl-5-isocyanatomethyl-cyclohexan 
(Isophorondiisocyanat, abgekiirzt: IPDI) , ein Verfahren 
zu seiner Herstellung durcli teilweise Trixnerisierung der 



Isocyanatgruppen von IPDI ui^d anschliefiende teilweise 
Blockierung der verbleibenden Isocyanatgruppen, sowie 
die Verwendung des neuen modif izier ten Polyisocyanats 
als Vernetzer in Zweikoxnponenten-Polyurethan-Pulverlacken. 

Pulverlacke auf Polyurethan-Basis sind bekannt. Man unter- 
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scheidet hierbel Zy^ikomponenten-Bindemittel (z.B. DE-AS 

1 957 4 83 Oder DE-OS 2 105 777) \ind Einkoinponenten-Binde- 
mittel (DE-OS "en 2 047 718, 2 246 620 und 2 429 517, 
sowie DE-AS 2 351 477) . Obv/ohl bei den Verf ^hren dieser 

5 Literaturstellen zumindest teilweise aliphatische Di- 
isocyanate zum Einsatz gelangen, ist die FarbstabilitSt 
dieser bekannten Systeme oft noch xinbef riedigend. Ins- 
besondere neigen sowohl die in DE-OS 2 047 718 und DE-AS 

2 351 477 beschriebenen Bindemittel auf Basis von Hexa- 
10 methylendiisocyanat, die in DE-OS 2 429 517 beschriebenen 

Bindemittel auf Basis von Toluylendiisocyanat und auch 
die in DE-OS 2 246 620 und DE-OS 2 105 777 beschriebenen 
Bindemittel auf Basis von IPDI bzw. von IPDI-Trimethylol- 
propaii-Addukten trotz des mit Ausnahme der Systeme der 

15 DE-OS 2 429 51 7 aliphatischen Charakters der Isocyanat- 
; kdmponente beim tlb^ zu.starkem Vergilben. Dem- 

. ^egeniiber ist von Polyurethanlacken auf Basis von IPDI- 
Trimerisaten, wie sie beispieisweise in der DE-OS 2 644 684 
Oder in der deutschen Patentanme Idling P 28 06 731 • 4 be- 

20 schrieben sind, bekannt, dafl sie besonders inert gegen 

chemische und physikalische Einfltisse sind iind zu Lacken 
ftihren, die beziiglich ihrer WSrmef arbstabilitSt den Lacken 
der obengenannten Literaturstellen flberlegen sind. Die 
zuletzt genannten IPDI-Trimerisate stellen jedoch Harze 

25 mit einer relativ hohen Eirweichungstemperatur von ca, 

105*^C dar. Die UberfUhrung dieser hochschmelzenden Harze 
in geeignete Pulverlack-HSrte durch Blockierung mit z.B. 
^-Caprolactam fUhrt deshalb zu erheblichen, technischen 
Schwierigkeiten. AuBerdem liegt die Erweichvmgstemperatur 
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des blockierten Harzes welt liber den fUr einen optimalen 
Verlauf von pulverf tinnigen Blndemitteln gewlinschten Ober- 
grenze von ca. 12O-130^C. 

Es war daher die Aufgabe der vorliegenden Erfind\ing, neue, 
als Vemetzer ftir Polyurethanpulverlacke geeignete Poly- 
Isocyanate zur VerfUgxing zu stellen, die nicht mlt den 
genannten Nachteilen beha£tet sind. 

Dlese Aufgabe konnte mlt den nachstehend n&her beschriebenen 
modif Izierten Polyisocyanaten auf IPDI-Basls gelSst werden, 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Lackpoly- 
isocyanat auf Basis von modif izier tern 1 -Isocyanato-3 , 3 , 5- 
trimethyl-5-isocyanatoroethylcyclohexan, gekennzeichnet 
durch einen Gehalt, bezogen auf das Gewicht ohne Einbe- 
ziehung des Gewichts des Blockierungsmittels 

a) an trimerisierten, in Form von Isocyanuratgruppen 
vorliegenden Isocyanatgruppen von 5,7 bis 17,0 Gew.-%, 

b) an mlt an sich bekannten Blockierungsmitteln blockier- 
ten Isocyanatgruppen von 10,4 bis 29 ,0 Gew.-% und 

c) an freien Isocyanatgruppen von 2,1 bis 16,0 Gew.-%. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch ein Ver- 
fahren zur Herstellung dieses neuen modif izierten Poly- 
isocyanats, welches dadurch gekennzeichnet ist, daB man 
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in einem ersten Reaktionsschrltt 5,7 bis 17,0 Gew.-% der 
insgesamt 37,8 Gew.-% Isocyanatgruppen des 1-lsocyanato- 
3,3,5-triinethyl-5-isocyanatc3methyl-cyclohexan durch art 
slch bekannte katalytische Trimerisierung in Isocyanurat- 

5 gruppen flberf Ohrt irnd' in einem zweiten Reaktionsschritt 
weitere 10,4 bis 29, 0 Gev;.-% der insgesamt iip Ausgangs- 
diisocyanat vorliegenden 37,8 Gew.-% Isocyanatgruppen 
durch Zugabe einer entsprechenden Menge eines an sich be- 
kannten Blockierungsmittel blockiert, so daB von den 

10 ursprOnglichen 37,8 Gew.-% noch mindestens 2,1 Gew.-%, 
bezogen auf das Gesamtgewicht exklusive dem Gewicht des 
Blockierungsmittels, an freien Isocyanatgruppen vorlie- 
gen. / 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist schliefilich 
15 auch die Verwendung der neuen modifizierten Polyisor 

cyanate als Isocyanat-Komponente in Hitze-vemetzbaren 
Zweikomponenten-Polyurethan-Pulverlacken. 

Die erste Stufe des erf indungsgemSBen Verfahrens besteht 
in einer Trimerisierung eines Teils der Isocyanatgruppen 

20 des IPDI. Diese Trimerisierung erfolgt in an sich be- 

kannter Weise unter Verwendung von an sich bekannten Tri- 
merisierungskatalysatoren, beispielsweise unter Ver- 
wendung von Phosphinen, Alkaliphenolaten, Mischungen aus 
N,N'-Endoathylenpiperazin und Propylenoxid wie sie z.B. 

is ^ ■ ih'lJE-OS- 1 934 763, GB-PS 1 392 066, GB-PS 1 386 399 

Oder DE-OS 2 644 684 beschrieben sind. Zu den besonders 
bevorzugten Katalysatoren gehOren die quatemSren, mindestens 
eine Hydroxy alky 1-Gruppe aufweisenden Ammoniumhydroxide 
gemSB Deutscher Patentanmeldung P 28 06 731.4, beispiels- 

30 weise das 2-Hydroxyathyl-trimethylammoniumhydroxid. 
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Voraussetzung fUr die Eignxing der Trimerleierungskataly- 
satoren ist deren Desaktivierbarkeit beispielsweise mittels 
eines Katalysatorenglf ts oder durch den EinfluS von warme. 
Die Katalysatoren der deutachen Patentamneldung P 28 06 731.4 
5 weisen den Vorteil auf ^ daB sie Ihre Wirksamkeit sofort, 
d.h. ohne Inkubationszeit entfalten. Gleichzeitig be- 
ginnen sich diese Katalysatoren bei der Temperatur, bei 
welcher die Trimerisierung stattfindet^ therinisch zu zer- 
setzen, so dafi der Trimerisierungsgrad bei vorgewahlter 

10 Ausgangstemperatur auf einfache Weise durch die Menge an^ 
zugesetztem Katalysator gesteuert werden kann* Im Falle 
der Verwendung von thermisch stabilen Katalysatoren ist 
der Abbruch der Trimerisierungsreaktion ieim gewUnschten 
Trimerisierungsgrad (Prozentsatz der trimerisierten Iso- 

15 cyanatgruppen bezogen auf Gesamtmenge der ursprUnglich 
vorliegenden Isocyanatgruppen) durch Zugabe eines ge- 
eigneten Katalysatorenglf ts erf orderlich* 

Die Trimerisierungsreaktion wird in der ersten Stufe des 
erflndungsgemaflen Verfahrens bei einem NCO-Gehalt des 

20 ReaktionsgemlBchs (bezogen auf Isocyanat-Komponente) von 
32,1 bis 20,8, vorzugsweise 28,35 bis 24,6 Gew.-% abge- 
brochen. In der Praxis kann man dabel beispielsweise 
so verfahren, dafl mem IPDI in einem Reaktor auf eine 
Tempera tur im Bereich von 40 bis 70^C erwfirmt und den 

25 Katalysator (beispielsweise eine Losung von 2-Hydroxy- 
athyl-trdLmethylammonlumhydroxid gemSB nachstehenden Aus- 
fiihrungsbelsplelen) so zudoslert, dafl die Temperatur bei 
80-90^C gehalten wird. Hlerbel sinkt der NCO-^Gehalt aus- 
gehend vom Ausgangswert von 37,8 Gew.-% kontinuierlich ab. 
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Der Trimerisierungsgrad kann hierbei entweder durch die 
Verwendung einer vorausberechneten bzw. In. einem Vorver- 
such ermittelten Gesamtxnenge des Katalysators oder aber 
auch durch Zugabe eines Katalysatorengif ts wie beispiels- 
5 weise Perf luorbutansulfonsaure eingestellt werden. 

Im AnschluB an diese teilweise Trimerisierung der Iso- 
cyanatgruppen des Ausgangs-Diisocyanats erfolgt in der 
zweiten Stufe des erf indungsgemSSen Verfahrens die 
Blockierung eines weiteren Teils der Isocyanatgruppen 

10 durch Zugabe eines Blockierungsmittels bei beispiels- 
weise 100 bis 130^C. Die Menge des Blockierungsmittels 
wird hierbei so gemessenr dafl fUr jedes Mol an, als Aus- 
gangsmaterial eingesetztem, IPDI 0,55 bis 1,53 vorzugs- 
weise 0,6 bis 1,1 Xquivalente des Blockierungsmittels 

15 zur Verfilgung stehen, wobei vorzugsweise Trimerisie- 

rungs- und Blockierunasqrad so gewShlt werden, dafl min- 

mlnd:estens ^„ ^" ^ oe 
destens 0,11 vorzugsweise/ 0,2 tind h5chstens 0,85, vor- 
zugsweise h5chstens 0,7 Xquivalente an freien Isocyanat- 
gruppen pro Mol Ausgangsdiisocyanat vorliegen. 

20 Geeignete Blockierungsmittel sind beispielsweise Phenole 
wie Phenol, die isoraeren Kresole, MethylSthyl-ketoxim, 
Cyclohexanonoxim, Alkohole wie Methanol, tert. Butanol 
Oder Cyclohexanol, MalonsMurediSthylester, Acetessig- 
' sSureathylester, die -vers chiedenen isomeren Triazole 

25 und insbesondere E-Caprolactam. 

Beide Stufen des erfindungsgem^Ben Verfahrens werden 
vorzugsweise in Substanz, d.h., von den gegebenenf alls 
mitverwendeten geringen Lfisungsmittelmengen der Kataly- 
satorlfisungen abgesehen, 16sungsmittelfrei durchgeftihrt. 
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Bel der Herstellung der teilblockierten Polyisocyanate 
1st es zweckmSBlg, In der angegebenen Relhenfolge zu ver- 
fahren, d.h. In der ersten Reaktionsstuf e die Cyclopoly- 
merisatlonsreaktion und erst In der zwelten Reaktlons- 
5 stufe den Blockierungsschrltt durchzuf tihren. Diese Ver- 
fahrenswelse hat den Vorteil, daB man den ersten Reaktlons 
schrltt in einem nledrlgen Vlskositatsbereich durchfUhren 
und demzufolge die empf indlichere Trimerislerung besser 
beherrschen kann. Grundsatzlich denkbar wSre jedoch auch 
TO eine Umkehrung der genannten Reaktionsschrltte. 

Die erf indungsgemaSen Verf ahrensprodukte weisen somit 
noch Uberschtlssige freie Isocyanatgruppenr blockierte 
Isocyanatgruppen tind Isocyanuratgruppen auf . Pro Mol 
an Ausgcmgsdiisocyanat liegen in den Verf ahrenspro- 

15 dukten 0,3 bis 0,9, vorzugsweise 0,5 bis 0,7 Xquivalente 
Isocyanatgruppen in trdLmerisierter Form, 0,55 bis 1,53, 
vorzugsweise 0,6 bis 1,1 Xquivalente Isocyanatgruppen in 
blockierter Form und 0,11 bis 0,85, vorzugsweise 0,2 bis 
0,7 Xguivalente Isocyanatgruppen in freier Form vor, so 

20 daS die Suinme der Xquivalente an trimerisierten Iso- 
cyanatgruppen und blockierten Isocyanatgruppen vorzugs- 
weise mindestens 1,3 betrMg^t, Dies entspricht einem Ge- 
halt von 5,7 bis 17,0, vorzugsweise 9,45 bis 13,2 Gew.-% 
an Isocyanatgruppen in trimerisierter Fozxn, von 10,4 

25 bis 29,0, vorzugsweise 11,3 bis 20,8 Gew.-% an Isocyanat- 
gruppen 4n tblockierter Form und einem Gehalt an freien 
Isocyanatgruppen von 2,1 bis 16,0, vorzugsweise 3,8 bis 
13,2 Gew.-%, bezogen auf das Gewicht des jnodif izierten 
Polyisocyanats ohne Einbeziehung des Gewichts des vor- 

30 liegenden Blockierungsmittels . Falls das Blockierungs- 
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inittel in die Berechnung des Prozentsatze einbezogen 
wird, enthalten die erfindungsgemaBen Produkte im all- 
gemeinen zwischen 4,4 und 9,5 Gew.-% an trimerisierten 
NCO-Gruppen, zwischen 8,0 und 16,3 an blockierten NCO- 
5 Gruppen und von 1,6 bis 9,0 Gew.-% an freien NCO-Grup- 
pen. 

Die erfindungsgemaBen Verfahrensprodukte stellen bei 
Raumtemperatur stabile, feste Verbindungen dar, die 
nur einen niedrigen Gehalt an Abspaltern aufweisen. 

10 Durch geeignete Wahl sowohl des Trimerisierungs- als auch 
des Blockierungsgrades innerhaXb der genannten Grenzen 
und auch durch geeignete Wahl des Blockierungsmittels kann 
im tibrigen der optimale Schmelzbereich eingestellt und 
dartiber hinaus Verlauf und Glan« des Lackes bei der er- 

15 findungsgemSQen Verwendung der erfindungsgemaBen Ver- 
fahrensprodukte beeinfluflt werden. 

Trotz ihres oft noch hohen Gehalts an freien Isocyanat- 
gruppen eignen sich die erfindungsgemaBen Verfahrens- 
" ' pr<5d\ikte hervorragend als Vemetzer in Pulverlacken. 

20 Nach dem bekannten Stand der Technik auf dem Gebiet der 
Herstellung von Pulverlackbindemitteln werden die ftir 
eine Vernetzung verantwortlichen NCO-Gruppen nur in 
yollkonnnen blockierter Form eingesetzt, um die Gef ahr 
der vorzeitigen Aushartung, sei es wahrend der Lagerung 

25 Oder wahrend der homogenen Vennischung mit z.B. OH-haltigen 
Harzen, Pigmenten usw. im Extruder bei Temperaturen von 
ca. 100-120°C, zu vermeiden. Es war daher tlberraschend 
und nicht zu erwarten, daB sich die erfindungsgemaBen 
Barter zu lagers tabilen, anwendungsf ertigen Lackpulvern 

30 ■ verarbeiten lassen. 
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Die erf indungsgemfiBen Verf ahrensprodukte werden bei 
Ihrer Verwendung als HSrter ftir Pulverlacke mit den 
(Iblichen Harzen fUr Pulverlacke auf PolyurethanbasiS/ 
d.h* vorzugsweise mit hydroxylgruppenhaltigen Harzen 
5 kombiniert . 

Als hydroxy Igruppenhaltige Harze eignen sich solche/ deren 
Erweichungstemperaturen - bestimint nach der Dif ferential- 
thermoanalyse (DTA) - zwischen etwa 40 und 140^C, vor- 
zugsweise zwischen etwa 45 und lOO^C liegen, deren 
10 Hydroxy Izahlen zwischen 30 und 200, vorzugsweise 40 

und 130, und deren mittleres Molekulargewicht zwischen 
400 und 10 OOO, vorzugsweise zwischen 1000 und 5000, 
liegen. 

Derartige hydroxy Igruppenhaltige Harze sind beispiels- 
15 weise: 

1. Hydroxy Igruppenhaltige Polyester, die in tiblicher Weise 
aus aromatischen oder aliphatischen oder cycloali- 
phatischen Glykolen bzw. Polyolen, vorzugsweise auf- 
grund der besseren Kreidungs- und WetterbestSndigkeit 

20 aus aliphatischen oder cycloaliphatischen Glycolen, 

und PolycarbonsSuren bzw. deren f unktionellen Derivaten 
(Estern, SMurechloriden usw. ) erhalten werden (vgl. 
Houben-Weyl, XIV/2, S. 1-46). Geeignete Glykole sind 
z.B. Athylenglykol, 1 , 2-Propandiol, 1 ,4-Butandiol sowie 

25 Isomere, Neopentylglykol, 1 ,6-Hexandiol und Isomere, 

4,4'-D±hydroxydicyclohexylpropan-2,2 und Cyclohexan- 
diol. Geeignete Polyole sind z.B. Trimethylpropan und 
Hexantriol. Geeignete PolycarbonsSuren sind z.B. Tetra- 
hydrophthalsSure, TerephthalsSure, PhthalsSure, Iso- 

30 phthalsSure und TrimellithsSure. Besonders bevorzugt 

sind hydroxy Igruppenhaltige Polyester die aus etwa 50- 
65 Gew.-% aromatischen PolycarbonsMuren, 30-45 Gew."% 



1 
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aliphatischen Glykolen und etwa 5 Gew.-% aliphatischen 
Triolen aufgebaut sind. 

2. Hydroxy igruppenhaltlge Copolymerisate, wie sie durch 
Copolymerisation von z.B. Hydroxyalkylacrylaten bzw. 
5 -methacrylaten mit Acryl- bzw. Methacrylsaurealkyl- 

estern, sowie gegebenenf alls welter en olefinisch unge- 
sSttigten Monomeren und/oder wie sie geraas der DE-OS 
2 137 239 aus Styrol-MaleinsSure-Copolymerisaten durch 
teilweise Veresterung der SSuregruppen mit Xthylenoxid 
10 erhalten werden. 

zur Herstellung der gebrauchsf ertigen Lackptalver werden 
hydroxy Igruppenhaltiges Harz und das erfindungsgemSBe Lack- 
polyisocyanat gemischt und gegebenenf alls mit Pigmenten, 
wie z.B. Titandioxid, Verlaufmittel, wie z.B. Polybutyl- 

15 acrylat Oder Silikonverbindungen und anderen Ublichen Zu- 
satzstoff en versehen und auf Extrudern oder Knetern bei 
Temperaturen zwischen 100 und 120°C in der Schmelze zu 
einem homogenen Material vermischt. Der erstarrte Pest- 
8 toff wird gemahlen und durch Sieben von den Kornanteilen 

20 oberhalb 0,1 mm befreit. Die hydroxy Igruppenhaltigen 

Harze und erf indungsgemSBen Verfahrensprodukte gelangen 
hierbei in solchen MengenverhSltnissen zum Einsatz, daS 
fttr jede Hydroxy Igruppe des hydroxy Igruppenhaltigen Harzes 
insgesamt 0,6 bis 1,2, vorzugsweise 0,8 bis 1 ,0 freie 

25 Oder blockierte Isocyanatgruppen zur Verftlgung stehen. 
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Die so hergestellten Pulverlacke kttnnen nach (Iblichen 
Pulverauf trags-Verf ahren, wie z.B. elektrostatisches 
PulverversprUhen oder Wirbelslntern, auf die zu Uber- 
ziehenden Formteile aufgebracht warden. Die HSrtung 

5 der UberzUge erfolgt durch Erhitzen auf Temperaturen 

von 150-220°C, vorzugsweise 170-190*^C. Man erhSlt harte, 
glSnzende und elastische Oberzuge mit hervorragenden 
Korrosionsschutzeigenschaf ten und einer sehr guten Warms 
f arbstabilitat. Im Vergleich zu vollkonunen blockierten 

10 Bindemitteln kSnnen die erf indungsgemSfi hergestellten . 
Pulverlacke bei einer niedrigeren Einbrenntemperatur 
ausgehfirtet werden. 

In den nachstehenden Beispielen stellen alle Prozent- 
angaben, mit Ausnahme der Glanzwerte, Gewichtsprozente 
15 dar. 
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in eine Mischung aus 59 g d Moi) Trimethylamln, 50 g 
wasser und 50 g Methanol werden unter RUhren 44 g (1 Mol) 
Xthylenoxid eingeleitet, wobei die Temperatur wShrend 
der umsetzung bei 50°C gehalten wlrd. Die dunkel gefSrbte 
L6sung des Reaktionsproduktes wird anschliefiend mit 
827 g Dimethylformamid, entsprechend einer 10 %igen L5sung, 
verdUnnt und ist danach anwendungsf ertig. 



10 n;.rstellunq von erfindung ^^T^^maflen Polv1 socyanat-HMrtern 
{Beispiele 1 bis 3) 

Beisptel 1 

2664 g (12 MOD 3-Isocyanato.-3,3,5>triniethyl-5-isocyanato- 
methyl-cyclohexan (IPDI) werden bei 60°C vorgelegt. Unter 

15 RUhren gibt man ca. 20 ml der oben beschriebenen Katalysator- 
lOsung in 2 Portionen hinzu, wobei sofort ein Temper atur- 
anstieg zu beobachten ist. Gegebenenf alls durch Ktthlung 
wird eine Innentemperatur von 80-90°C gehalten, bis der 
NCO-Gehalt auf 27,5 % nach etwa 30-40 Minuten abgesunken 

20 ist. Danach rUhrt man eine Mischung aus 1 ml Perfluor- 
• butaAsulfonsSure in 2 ml Dimethylformamid ein, urn den 

basischen Katalysator zu neutralisieren. Die Polyisocyanat- 
Mischung, die ca. 55 Gew.-% cyclopolymerisiertes IPDI ent- 
halt, entsprechend einer Umsetzung von 0,55 Xquivalenten 
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an isocyanatgruppen pro Mol an eingesetztexn ^^^^^ ^^/^^ 
20°C eine ViskositSt von etwa 60 000 mPas aufveist, kann 
gelagert oder wie folgt weiterverarbeitet verden. 

Man erhSht die Texnperatur auf SO-IOO^C und IMBt unter 
RUhren 985 g (8,7 Mol> geschmolzenes e-Caprolactaia zu- 
laufen. Die exotherme Blockierungsreaktion laat die 
Texnperatur des Ansatzes auf 120-130°C ansteigen. Zur Ver- 
vollstandigung der Umsetzung rtihrt man noch 30 Minuten 
bei 130°C nach und gieSt die Schmelze aus. Das erstarrte 

) Harz, dessen fiir die Vernetzungsreaktion noch zur Ver- 
fiigung stehenden NCO-Gruppen zu etwa 50 % blockiert und 
zu etwa 50 % frei vorliegen, hat eine Glasumwandlungs- 
temperatur von 47°C. Der analytisch bestinunte Gehalt 
des modifizierten IPDI an blockierten NCO-Gruppen (be- 

5 rechnet als NCO) liegt bei 10 %, der Gehalt an freien 
NCO-Gruppen bei 8,5 %, so daB sich das NCO-Squivalent- 
gewicht unter Einbeziehung des Gewichts des Blpckie- 
rungsmittels zu 227 g errechnet. Von den ursprtinglich 
eingesetzten 37,8 % NCO-Gruppen des IPDI liegen in dem 

50 beschriebenen Verf ahrensprodukt 10,3 % in trimerisier- 
ter, 13,7 % in blockierter und 11,8 % in freier Form 
vor. Die nicht erfafiten NCO-Gruppen (2 %) sind unter 
Allophanatisierung abreagiert. 

Belspiel 2 

25 2664 g (12 Mol) IPDI werden, wie in Beispiel 1 beschrie- 
ben, bis zu einem NCO-Gehalt von ca. 27,5 % trimerisiert . 
Der Trimerisierungskatalysator wird dann durch 15-minU- 
tiges Erhitzen auf 1 20°C unwirksam gemacht. An- 
schliesend werden 70 % der noch vorhandenen NCO-^-P^- 

30 durch zugabe von 1-380 g (12,2 Mol) ^ "J^^-^^^^^" ^/Jj,, 
in Beispiel 1 beschriebenen Weise blockiert. Das erstarrte 
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Harz hat eine Glasunrwandlstmgstemperatur von 52°C, einen 
analytisch bestimmten Gehalt an blocklerten NCO-Gruppen 
(berechnet als NCO). von 12,6 % und einen Gehalt an freien 
NCO-Gruppen von 5,4 so daB sich ein NCO-Xquivalentge- 
5 wicht unter Elnbeziehung des Gewlchts des Blockierungs- 
mittels von 233 g erglbt. Dieses Lackpolyisocyanat ent- 
halt 10,3 % NCO-Gruppen in trimerisierter ^ 19,2 % NCO- 
Gruppen in blockierter und 8,2 % NCO-Gruppen in freier 
Form, bezogen auf das Gewicht ohne Einbeziehung des Ge- 
10 wichts des Blockierungsmittels . 

Beispiel 3 

2664 g (12 Mol) IPDI werden, wie in Beispiel 1 beschrieben, 
bis zu einem NCO-Gehalt von ca. 24,6 % liingesetzt. Dieser 
NCO-Gehalt entspricht der Cyclopolymerisierung von 0,7 

15 Xquivalenten NCO-Gruppen pro 1 Mol IPDI, Die Viskositat 

dieser Polyisocyanat-Mischung bei 20^C betragt 130 000 mPas. 
Bei lOO^C last man unter RUhren 900 g (8 Mol) £,-Capro-^ 
lactam, entsprechend einer ca. 50 %igen Blockierung der 
noch vorliegenden NCO-Gruppen, zulaufen. Die Innentempera- 

20 tur wird dabei auf 140^0 gesteigert und die Umsetzung 

20 Minuten bei dieser Temperatur durchgef Uhrt. Die Schmelze 
wird ausgegossen und das erstarrte Harz zerkleinert. Der 
Harter weist eine Glasumwandlungs temperatur von SO^C, 
einen analytisch bestimmten Gehalt an blockierten NCO- 

25 Gruppen von 9/1 %, einen Gehalt an freien NCO-rGruppen 
* von- 8, 6 % xmd somit ein NCO-Xquivalentgewicht unter Ein- 
beziehung des Gewichts des Blockierungsmittels von 237 g 
. auf. 

Von den ursprUngllch eingesetzten 37,8 % NCO-Gruppen 
30 liegen in diesem Lackpolyisocyanat 13,2 % in trimerisier- 
ter, 11,8 % in blockierter und 11,2 % in freier Form vor. 
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Die nicht erfaBten NCO-Gruppen (1^6 Gew.-%) slnd offen- 
sichtllch unter Allophanatisierung abreagiert. 

Verwendunasbelsplele (Belsplele 4 bis 7) 
Beisplel 4 

5 49,5 Gew. -Telle elnes hydroxylgruppenhaltigen Polyesters 
auf Basis von TerephthalsSxire , Neopentylglykol, Hexan- 
diol-1,6 und Trimethylolpropan, der OH- 
Zahl 50 und des OH-Xquivalentgewichts 1120/ 10, 0 
Gew. -Telle des HSrters gemaB Beisplel 1, 39,9 Gew. -Telle 

10 elnes handelsUbllchen Titanpigments (Rutil) und 0,6 ^ 
Gew. -Telle elnes handelsUbllchen Verlaufmittels auf i 
Acrylatbasis werden in elnem Extruder bel ca. 120°C auf- 
geschinol2en und homogenislert. Die Dosierung des Poly- 
hydroxidnolyesters xand des Hftrters erfolgt hierbei Im 

15 VerhSltnis der Xquivalentgewlchte. Nach dem Erstarren 
der Schxnelze wlrd das Produkt gemahlen. Das Lackpulver 
weist eine Glasumwandlungstemperatur von 53°C auf. Die 
Kornfraktion von 0,02-0,1 nun wlrd mlttels einer elektro- 
statlschen Spriihelnrichtung auf PrUfbleche appliziert 

20 und im Elnbrennofen wShrend 15 Mlnuten bel 180^0 ausge- 
hSrtet. Folgende lacktechnlschen Werte resultieren: 

Erlchsentlefung 
(DIN 53 156) 

Erlchsentlefung nach 
25 3 Tagen Alterung bel 
70°C 



10 mm 



10 mm 
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Glanz-60^ Reflexions- 91 % 
wlnkel (ASTM-D 523) 

konischer Domblege- 35 % 
test (ASTM 522) 

5 Stuf en^Dornblege- 2 nun 

test (DIN 53 152) 

Gitterschnitt GTO 
(DIN 53 151) 

Die Uberbrennfestlgkelt dieses Lackes sel anhand der 
10 folgenden Testrelhe demon strlert: 

: Hitzebehandlung: 10« 2CX)°C 15' 2CX>^C 30* 200°C 10' 220°C 20* 220°C 

VfelSgrad nach 81,9 80,8 79,8 79,0 78,0 

A. Berner 



) 

Belsplel 5 

20 49^3 Gew. -Telle des hydroxylgruppenhaltlgen Polyesters 

aus Belsplel 4, 10,2 Gew. -Telle des Hfirters aus Belsplel 2, 
39,9 Gew.-Telle des Tltanplgznents aus Belsplel 4 iind 0,6 
Gew. -Telle des Verlaufmlttels aus Belsplel 4 werden wle in 
Belsplel 4 beschrleben zu elnem Pulverlack verarbeltet. 
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Die Dosierung der Bindemittelkomponenten erfolgt hierbei 
im VerhSltnis der iiquivalentgewichte. Die beschlchteten 
PrUflacke zeigen nach dem Einbrennen 10' bei 200 C eine 
ausgezeichnete Kantendeckung sowie eine vollkonunen 
sterungsfreie OberflHche bei einer Schichtdicke von ca.. 
0,07 mm. Weitere lacktechnische Werte sind; 



Erichsentiefung > 1° ^ 

Glanz-60° 92 % 

WeiBgrad nach A.Berger 82,5 
10 konischer Dornbiegetest 35 % 
Stufen-Dornbiegetest 2 mm 

Gitterschnitt GTO 



Belspiel 6 

49,1 Gew.-Teile des hydroxylgruppenhaltigen Polyesters 
15 aus Beispiel 4, 10,4 Gew.-Teile des HSrters aus Beispiel 3, 
39,9 Gew.-Teile des Titanpigments aus Beispiel 4 und 
0,6 Gew.-Teile des Verlaufmittels aus Beispiel 4 werden 
zu einem Pulverlack verarbeitet. Die Dosierung der Binde- 
mittelkomponenten erfolgt hierbei im VerhSltnis der 
20 Xquivalentgewichte. Die beschlchteten Prtifbleche werden ^ 

sowohl 10' bei 200°C als auch 30' bei 160 C eingebrannt. 
- Es resultieren folgende Lackeigenschaften: 
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Erichsentiefung 10 mm 

Glanz-60^ 9^*92 % 

WeiBgrad nach A.Berger 84-86 

konlscher Dornblegetest 35 % 
Stufen-Dornbiegetest 2 mm 

Gitterschnitt qto 



Belspiel 7 

52,7 Gew. -Telle des hydroxylgruppenhaltlgen Polyesters 
aus Belspiel 4, 6,8 Gew. -Telle des HSrters aus Belspiel 3, 
39,9^ Gew. -Telle des Tltanplgments aus Belspiel 4 und 0,6 
Gew. -Telle des Verlaufmlttels aus Belspiel 4 werden wle 
in Belspiel 4 zu elnem Pulverlack verarbeitet. Eht- 
sprechend elner Untervernetzung erfolgt hierbel die 
Dosierung der Blndemlttelkomponenten Im Xqulvalentver- 
hSltnis OH/NCO ^ 1/0,6. Die beschlchteten Prtlfbleche 
haben nach dem Elnbrennen 10' bel 200^C folgende lack- 
technische Elgenschaf ten: 



Erichsentiefung 
Glanz-60^ 

WeiBgrad nach A.Berger 

Gitterschnitt 

SalzsprOhtest 500 Stdn. 
(DIN 53 167) 

Schwltzwassertest 

1O0 Stdn. (DIN 50 017) 

Abriebbestandlqkelt 

(Tabor-Abralsor CS 10-Steln, 
1000 Dmdrehungen) 



10 mm 
91,5 % 
85,5 
GTO 

ohne" Befund 
ohne Befund 
60 mg Abrleb 
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Die in den Beispielen 4 bis 7 beschriebenen gebrauchs- 
fertigen Pulverlacke sind bei einer Teinperatur von 45 
bis 50°C Uber einen Zeitraum von 4 Wochen rieselfahig. 
Sie verlieren bei einer Lagerung bei Raumtemperatur 
Uber einen Zeitraum von einem halben Jahr die beschrie- 
benen Gebrauchs- und Filmeigenschaf ten nicht. 
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Patentansprilche 

1. Lackpolyisocyanat auf Basis von modif iziertem l-Iso- 
cyanato-3/3, S-trimethyl-S-isocyanato-methylcyclohexan, 
gekennzeichnet durch einen Gehalt, bezogen auf das Ge- 
5 wicht ohne Einbeziehung des Gewlchts des Blockierungs- 

mlttels^ 

a) an trimerisierten , in Form von Isocyanuratgruppen 
vorliegenden Isocyanatgruppen von 5/7 bis 17,0 Gew.-%, 

b) an mit an sich bekannten Blockierungsmitteln blockier- 
ten Isocyanatgruppen von 10,4 bis 29,0 Gew."% und 

c) an freien Isocyanatgruppen von 2,1 bis 16,0 Gew.-%. 

2. Verfahren zur Herstellung eines Lackpolyiso- 
cyanats auf Basis von modif iziertem 1-Iso- 
cyanato-3,3,5-triinethyl-5-isocyanatomethyl-cyclo- 

15 hexan gemSfi Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl 

man in einem ersten Reaktionsschritt 5,7 bis 17,0 
Gew.-% der insgesamt 37,8 Gew.-% Isocyanatgruppen 
des 1 -Isocyanato-3 , 3 , 5- trimethyl-5-isocyanatomethyl- 
cyclohexan durch an sich bekannte katalytische Tri- 

20 merisierung in Isocyanuratgruppen liberftihrt und in 

einem zweiten Reaktionsschritt weitere 10,4 bis 29, o 
Gew.-% der insgesamt im Ausgangsdiisocyanat vor- 
liegenden 37,8 Gew.-% Isocyanatgruppen durch Zugabe 
einer entsprechenden Menge eines an sich bekannten 

^5 Blockierungsmittel blockiert, so daB von den ur- 

spriinglichen 37,8 Gew.-% noch mindestens 2,1 Gew.-%, 
bezogen auf Gesamtgewicht exklusive dem Gewicht des 
Blockierungsmittels an freien Isocyanatgruppen vor- 
liegen. 
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3 verwendung des Lackpolyisocyanats gemSB Anspruch 1 
als isocyanatkomponente in Hitze-vernetzbaren Zwei- 
koinponenten-Polyurethan-Pulverlacken. 




r 
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